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南美白对虾肉玻璃化转变温度测定的影响因素 
 

石启龙，林雯雯，赵亚 

（山东理工大学农业工程与食品科学学院，山东淄博 255049） 

摘要：为准确测定南美白对虾肉的玻璃化转变温度（Tg），对影响其 Tg 测定的因素（包括差示扫描量热仪（DSC）测定过程中程

序扫描次数、退火温度和时间、加热速率、样品湿基含水率）进行了系统研究。结果表明，含非冻结水的虾肉宜采用单扫描程序。含

冻结水的虾肉冰晶体出现始、末对应的温度范围为-22 ℃~-53 ℃，在此温度范围内退火 30 min，焓变ΔH 先降低后增加，当ΔH 达到

最小值 171.1 J/g时，与之对应的温度为-35 ℃，即为虾肉适宜的退火温度。虾肉 Tg随退火时间的延长而降低，且在超过 30 min后逐

渐趋于稳定，因此适宜退火时间为 30 min。虾肉 Tg随升温速率的降低而降低，并在速率低于 5 ℃/min后逐渐趋于恒定，适宜升温速

率范围 5 ℃/min。Tg随虾肉含水率的增加而降低，含水率＜25.88%时，Tg降低趋势明显；而含水率＞25.88%时，Tg降低幅度很小并

逐渐趋于恒定。本研究结果可为南美白对虾肉 DSC 扫描程序的确定提供理论依据。 
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Factors Influencing the Determination of Glass Transition Temperature of 

Penaeus vannamei Meat 

SHI Qi-long, LIN Wen-wen, ZHAO Ya 

(School of Agricultural Engineering and Food Science, Shandong University of Technology, Zibo 255049, China) 

Abstract: In order to accurately determine the glass transition temperature (Tg) of Penaeus vannamei meat, the factors affecting the Tg 

determination, including the scanning mode type (single or double scan), heating rate, annealing temperature and time, and sample wet -basis 

moisture content during the measurement as determined by differential scanning calorimetry (DSC), were systemically investigated. The 

experimental results showed that single scan mode was appropriate for the DSC analysis of shrimp samples containing nonfreezable water. For 

the samples containing freezable water, the corresponding beginning and end temperatures for ice crystallization were between -22 ℃ and 

-53 ℃. When the annealing treatment was conducted in this temperature range for 30 min, the enthalpy change (ΔH) first decreased and then 

increased. When the ΔH value achieved the minimum value of 171.7 J/g, the corresponding temperature was -35 ℃, i.e., the suitable annealing 

temperature. The Tg values of the shrimp meat decreased with increasing annealing time and were gradually stabilized after 30 min. Therefore, 

the optimum annealing time was 30 min. The Tg values decreased with decreasing heating rate and were gradually stabilized when the heating 

rate was lower than 5 ℃/min. Therefore, the optimum heating rate was 5 ℃/min. The Tg values decreased with increasing moisture content in 

the shrimp meat. Tg had an apparent decreasing trend when the moisture content was lower than 25.88%; the reduction of Tg was very small and 

it gradually stabilized when the moisture content was higher than 25.88%. The results could provide a theoretical basis for determining DSC 

scanning protocols for Penaeus vannamei meat. 
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食品加工及贮藏过程中，其质量特性受到物理

变化（如收缩、溶质迁移、表面硬化、持水力和香

气成分损失）和化学变化（如酶促及非酶褐变、脂

质氧化、蛋白质变性）的影响 [1]。这些与分子流动 
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性相关的质量特性(如微生物生长、化学反应、货

架期、质构)在很大程度上受到玻璃化转变温度的

影响[2]。玻璃化转变是指非晶态聚合物(包括晶态聚

合物的非晶态部分)由玻璃态到橡胶态或橡胶态到

玻璃态的转变，其特征温度称为玻璃化转变温度

(Tg)[3]。当食品体系温度 T＜Tg 时，体系处于玻璃

态，分子流动性显著降低，体系黏度较高，稳定性

最强；而当 T＞Tg 时，体系则处于橡胶态，分子流

动性增强，脂质氧化、酶促褐变、蛋白质变性等受
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分子扩散运动控制的变化反应速率显著增加[3~5]。

食品加工及贮藏过程中，其品质变化在很大程度上

取决于体系温度 T 与 Tg 的差值，其值越大，品质

劣化速度越快、降低程度越显著[1 , 6~7]。例如，干燥

过程中的产品的收缩[1, 8]、色泽变化[9]、营养素降

解[10~11]、冷冻或冻藏期间品质变化[7, 12~13]均与 Tg

密切相关。因此，准确测定 Tg 对于评估食品加工

及贮藏稳定性尤为重要。目前，Tg 测定常采用差示

扫描量热法（DSC）。食品是由多组分组成的复杂体系，

对于高分子质量的聚合物如蛋白质、淀粉，其Tg 较难

准确测定[14]。此外，即使原料相同，其 Tg 值也可能存

在较大差异[12]。研究表明，DSC 测定过程中，影响样

品 Tg 测定的因素较多，如加热速率[15~17]、退火温度和

时间[17~18]、样品含水率等[7, 18~19]。目前，系统研究 Tg

影响因素的报道较为匮乏，仅有枣[16]、鸡肉和羊肉[17]，

而以蛋白质为主要成分的水产品尤其是南美白对虾肉

报道较少。崔宏博采用 LF-NMR 和电镜分析了冻干虾

仁贮藏期间水分状态和肌原纤维结构变化，研究表明，

虾肉贮藏过程中，水分由中间水向自由水转变是导致

虾肉复水力下降的关键因素[20],但未对虾肉的 Tg 进行

分析，因此亟需系统、深入研究。本文研究南美白对

虾肉 DSC 测定过程中程序扫描次数、退火温度和时

间、加热速率、虾肉湿基含水率等因素对 Tg 的影响，

优化南美白对虾肉 DSC 扫描程序。研究结果不仅为南

美白对虾肉 Tg 测定提供理论依据，也可为其他食品原

料 Tg 测定准则提供理论参考。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

南美白对虾购于淄博水产品批发市场，虾体长

(13.61±0.88)cm，质量(15.55±1.20)g。虾肉主要成分：

湿基含水率(76.45±0.21)%、蛋白质(18.4±0.3)%、脂

肪(1.55±0.16)%、灰分(2.38±0.15)%。 

氯化锂、醋酸钾、六水氯化镁、碳酸钾、六水硝

酸镁、亚硝酸钠、氯化钠、硫酸铵、氯化钾、铬酸钾、

二水氯化钡、五氧化二磷和麝香草酚等均为分析纯

(AR)。 

1.2  仪器与设备 

SJ203A-250 型多功能搅拌机，浙江苏泊尔股份

有限公司；SPX-250B-Z型生化培养箱，上海博迅实业

有限公司；DW-FL253 型低温冰箱，中科美菱低温科

技有限责任公司；FD-1B-80 型冷冻干燥机，北京博医

康实验仪器有限公司；DHG-9623A型电热恒温鼓风干

燥箱，上海精宏实验设备有限公司；Q100 型差示扫描

量热仪（DSC），美国TA公司；PL203 型分析天平，

梅特勒-托利多仪器有限公司。 

1.3  试验方法 

1.3.1  样品准备 

鲜活南美白对虾置于碎冰休克，去除虾头和虾壳，

所得虾仁用蒸馏水洗净，沥干水分后分成 2组。一组

用均质成肉糜，铝箔包裹置于-80 ℃冰箱中冷藏待用。

另一组将虾仁置于-35 ℃冰箱中冷冻 24 h，冷冻后的

样品在冷阱温度-80 ℃，真空度 1.9 Pa 的条件下冷冻

干燥 72 h。干燥后的虾肉研磨成粉末。称取 1.000 g

冻干后的虾粉置于称量瓶中，然后放入盛有 11 种不同

的饱和盐溶液的干燥器中，密封后置于(25±1) ℃恒温

箱中平衡，定期测定样品质量，直至 2 次称量的质量

变化＜0.003 g，平衡后的样品于 105 ℃干燥箱中干燥

测定其含水率[21]。 

1.3.2  试验方案 

采用文献[5]方法对 DSC 进行温度和灵敏度校准。

精确称量 5~10 mg 样品密封于坩埚内，放于 DSC 样

品池中，以空坩埚作对照。载气为 50 mL/min 高纯氮

气，采用液氮冷却样品。采用 DSC 软件分析热流密度

曲线，得到初始（Tgi）、中点（Tgm）和终点（Tge）的

玻璃化转变温度，样品玻璃化转变温度取其中点值

Tgm。 

1.3.2.1  含非冻结水样品 

单扫描程序：10 ℃/min 降至-100 ℃，平衡2 min

后以 10 ℃/min 升温至 80 ℃。双扫描程序：10 ℃/min

降至-100 ℃，平衡 2 min 后以 10 ℃/min 升温至

40 ℃；然后以 10 ℃/min 降至-100 ℃，平衡 2 min

后以 10 ℃/min 升温至 80 ℃。分析 2 次升温过程中

DSC 曲线，根据曲线拐点清晰度及 Tg 值间是否存在

差异，进而确定含非冻结水虾肉 DSC 测定的适宜扫描

次数。 

1.3.2.2  含冻结水样品 

（1）退火条件的确定 

解冻后的虾肉糜以 10 ℃/min 降至-100 ℃，然后

以 10 ℃/min 升温至40 ℃。根据 DSC 图谱得到退火

温度区间，在此区间内选取不同的退火温度，通过分

析 DSC 曲线所得焓变ΔH 确定最适退火温度。 

在此退火温度下，研究不同退火时间（5、10、30、

60、120 min）对 Tg 的影响，确定最适退火时间。 

（2）升温速率对虾肉 Tg 的影响 

在上述最适退火温度和时间下，控制加热速率分

别为 2、3、4、5、10、15、20 ℃/min，分析热流密



现代食品科技 Modern Food Science and Technology 2014, Vol.30, No.11 

50 

度曲线，确定最适升温速率。 

1.3.2.3  含水率对虾肉 Tg 的影响 

恒温箱中平衡后的冻干虾肉样品测定含水率，不

同含水率的样品进行 DSC 分析。对于含非冻结水的样

品，采用 1.3.2.1 优化结果进行扫描；对于含冻结水样

品，采用 1.3.2.2 优化结果进行扫描。 

2  结果与分析 

2.1  含非冻结水样品 Tg的测定 

含非冻结水虾肉样品分别采用单扫描和双扫描程

序，探讨扫描程序对样品 Tg 影响。采用 Universal 

Aanlysis 软件分析升温过程中虾肉的 DSC 曲线，热流

密度曲线的基线变化前后曲线切线与基线的交点所对

应的温度为 Tg。含非冻结水虾肉样品典型的 DSC 曲

线如图 1 所示。可以看出，单扫描和双扫描程序所得

的热流密度曲线重复性良好，二者的 Tg值无显著差异

（p>0.05）。因此，DSC 扫描程序次数对含非冻结水

虾肉的Tg 无影响。南美白对虾肉宜采用单扫描程序。

Hashimoto 等[22]研究表明，含非冻结水鲣鱼肉 DSC 单

扫描时，存在热焓松弛峰，不利于 Tg 的确定；而双扫

描和 3 次扫描可消除松弛峰，并能清晰检测 Tg。本研

究与这一结果有所不同，这可能是由于原料组成成分

差异所致。 

 

图 1 含非冻结水虾肉的 DSC 曲线(含水率 21.67%) 

Fig.1 A typical DSC thermogram for P. vannamei meat 

containing non-freezable water (moisture content 21.67%) 

2.2  含冻结水样品 Tg的测定 

对于含冻结水的虾肉样品，为了获得最大冷冻浓

缩溶液时的玻璃化转变温度 Tg’和消除放热峰(如果出

现)，进而得到准确的玻璃化转变温度，需对样品进行

退火处理[4, 6, 14]。 

2.2.1  退火温度对 Tg影响 

称取解冻后的南美白对虾肉糜 15~20 mg，置于坩

埚中密封，以 10 ℃/min 的速率由 40 ℃冷却至

-120 ℃，冻结曲线如图 2 所示。可以看出，冰晶形成

引起的焓变所对应的初始温度为-22 ℃，冻结终了温

度为-53 ℃。因此，选择样品退火温度范围为-22 ℃

~-53 ℃，在此温度范围内退火 30 min，分析热流密度

曲线，得到冰晶形成过程中的焓变ΔH。试验结果见

图 3 和表 1。随着退火温度由-25 ℃降低到-50 ℃，虾

肉的ΔH呈现先降低后增加的趋势，Tg值则随着退火

温度的降低而逐渐降低。样品的ΔH 在退火温度为

-35 ℃时得到最小值，说明在此温度下样品能达到最

大冷冻浓缩。样品在最大冷冻浓缩温度下长时间贮藏

会导致自发的冰晶形成，从而使ΔH 降低。因此，含

冻结水的虾肉样品的退火温度宜选择-35 ℃。 

 

图 2 南美白对虾肉的冻结曲线 

Fig.2 Freezing curve of P. vannamei meat 

 
图 3 退火温度对虾肉 Tg影响 

Fig.3 Effect of annealing temperatureon Tg of P. vannamei meat 

注：a：-25 ℃，b：-30 ℃，c：-35 ℃，d：-40 ℃，e：-45 ℃，

f：-50 ℃。 

目前，国内外常采用根据冻结终点温度 Tm’的方

法确定退火温度（Tm’-1）℃[23~25]。为了比较 2 种退火

温度选择方法，称取 10~20 mg 含冻结水的虾肉糜，

置于坩埚中密封，以 10 ℃/min 的速度冷却至-100 ℃，

在此温度下平衡 10 min，然后以 10 ℃/min 加热至

40 ℃。分析热流密度曲线（图略），得到冻结终了温

度 Tm’，进而得到退火温度（T'm-1）℃为-34 ℃。因

此，对于南美白对虾肉而言，2 种确定退火温度的方

法间无显著差异（p>0.05），均可用于含非冻结水虾肉
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退火温度的确定。 

表 1 不同退火温度下虾肉的 ΔH 和 Tg 

Table 1 ΔH and Tg values of P. vannamei meat at various 

annealing temperatures 

退火温度/℃ ΔH/(J/g) Tgm /℃ 

-25 195.9±1.62 -69.72±0.66 

-30 185.2±1.25 -71.34±0.81 

-35 171.7±1.73 -73.42±0.83 

-40 182.0±2.41 -76.50±0.95 

-45 198.4±1.75 -77.15±0.78 

-50 220.4±2.36 -79.70±1.22 

2.2.2  退火时间对 Tg影响 

含冻结水的虾肉在温度-35 ℃分别退火 5、10、

30、60、120 min，DSC 曲线如图 4 所示。可以看出，

适宜的退火时间有利于 Tg的测定。随着退火时间的延

长，样品的 Tg 逐渐降低（p<0.05），当退火时间超过

30 min 时，Tg趋于恒定。这与Sunooj等[17]的研究结果

基本一致。因此，虾肉最适退火时间为 30 min。 

 

图 4 退火时间对虾肉 Tg影响  

Fig.4 Effect of annealing time (a 5 min, b 10 min, c 30 min, d 60 

min, e 120 min) on Tg of P. vannamei meat 

注：a：5 min，b：10 min，c：30 min，d：60 min，e：120 

min。 

2.2.3  加热速率对 Tg影响 

含冻结水的虾肉在温度-35 ℃下退火 30 min，以

10 ℃/min 速率降低至-100 ℃，在此温度下平衡 10 

min，平衡后加热速率分别控制为 2、3、4、5、10、

15、20 ℃/min，加热至 40 ℃。探讨不同加热速率对

虾肉 Tg 影响，DSC 曲线如图 5 所示。南美白对虾肉

Tg 随着升温速率的降低而下降。加热速率为10、15、

20 ℃/min 时，虾肉 Tg 显著高于其他升温速率组

（p<0.05），且加热速率 10、15 和 25 ℃/min 时，虾

肉 Tg 亦存在显差异（p<0.05）。此外，加热速率为 2、

3、4 和 5 ℃/min 时，各处理组间虾肉 Tg无明显差异

（p>0.05）。此外，随着加热速率的降低，热流密度曲

线中，玻璃化转变区域更为清晰，Tg也更容易分析。

Rahman[16]、Sunooj 等[17]、刘宝林和华泽钊[26]分别研

究了升温速率对枣、鸡肉、蔗糖溶液玻璃化转变温度

的影响，得到了相同的结论。因此，南美白对虾肉 DSC

升温速率宜采用 5 ℃/min。 

 
图 5 不同加热速率对虾肉 Tg影响 

Fig.5 Effect of heating rate on Tg of P. vannamei meat  

2.2.4  虾肉含水率对 Tg影响 

由图 6 可知，Tg随样品含水率的升高而降低。当

含水率＜11.43%时，Tg 随着含水率的升高而急剧降

低；含水率为 11.43%~25.88%时，Tg随着含水率的升

高呈近似线性降低趋势；而当含水率＞25.88%时，随

着含水率的继续增加，Tg 降低幅度很小并趋于恒定。

水分子可作为塑化剂可增强分子的流动性，进而提高

食品体系的自由体积、降低粘度、部分反应的链段运

动增强，导致体系的 Tg降低[27]。而当含水率增加到一

定程度时，样品在玻璃化转变过程中吸收的热量与冰

溶解潜热相比可以忽略不计，因此Tg 也趋于恒定[23]。

这与 Rahman[16]、Telis[23]、Syamaladevi[24]和 Shi[25]等

的研究结论基本一致。 

 
图 6 含水率对虾肉 Tg影响 

Fig.6 Effect of moisture content on Tg of P. vannamei meat 

3  结论 

3.1  含非冻结水的南美白对虾肉样品，其玻璃化转变

温度测定宜采用单扫描程序。 

3.2  含冻结水的南美白对虾肉样品，其 DSC 扫描程

序宜采用：退火温度-35 ℃，退火时间30 min，升温
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速率 5 ℃/min。 

3.3  Tg 随虾肉含水率的增加而降低。当含水率＜

11.43%时，Tg降低趋势明显；而当含水率＞25.88%时，

Tg 降低幅度减缓并逐渐趋于恒定。 
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